esp@cenet — Bibliographic data 



Page 1 of 1 



FAST-SPUN FILAMENTS BASED ON POLYCA PRO LACTAM AND PROCESS 
FOR PRODUCING THEM 



Publication number: 
Publication date: 
Inventor(s): 

Appiicant(s): 



Classification: 

- international: 

- European: 
Application number: 
Priority number(s): 



W09325736 (A1) 
1993-12-23 

MATTHIES PAUL [DE]; HAHN KARL [DE]; MELL KARLHEINZ 

[DE]; SAUER THOMAS [DE]; WEINERTH KLAUS [DE]; LAUN 

MARTIN [DE]; HABERKORN HERBERT [DE] 

BASF AG [DE]; MATTHIES PAUL [DE]; HAHN KARL (DE); 

MELL KARLHEINZ [DE]; SAUER THOMAS [DE]; WEINERTH 

KLAUS [DE]; LAUN MARTIN [DE]; HABERKORN HERBERT 

[DE] 

C08G69/14; C08G69/16; D01F6/60; D01F6/90; C08G69/00; 
D01F6/60; D01F6/88; (IPC1-7): D01F6/60 
C08G69/16; D01F6/60 
WO1993EP01304 19930525 
DE1 992421 871 9 19920606 



Also published as: 

H5 SK1 50994 (A3) 
18 SK283532 (B6) 
1SRU21 14939 (C1) 
18 LV10794 (B) 
13 LT3089 (B) 

more » 
Cited documents: 

1| EP0462476(A1) 
® US3386967 (A) 



Abstract not available for WO 9325736 (A1) 



Data supplied from the esp@cenet database — Worldwide 



J 



http://v3.espacenetxom/publicationDetails^iblio?DB=EPODOC&adjacent=tme&locale=e... 9/25/2009 



Pf^T" WELTORGANISATION FOR GEISTIGES EIGENTUM 

* ^ Internationales BQro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG CfBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS (PCI) 



(51) Internationale Patentklassifikation 5 
D01F6/60 



Al 



(1 1) Internationale Veroffentiichungsnnmmer: WO 93/25736 

(43) Internationales 

Veroffentlichungsdatum: 23. Dezember 1993 (23.12.93) 



(21) Internationales Aktenzeichen: 

(22) Internationales Anmeldedatum: 



PCT/EP93/01304 
25. Mai 1993 (25.05.93) 



(30)Prioritatsdaten: 
P42 18 719.2 



6.Juni 1992(06.06.92) 



DE 



(71) Anmelder (fur alle Bestimmungsstaaten ausser US): BASF 

AKTIENGESELLSCHAFT [DE/DE] ; Carl-Bosch- 
Strasse 38, D-67056 Ludwigshafen (DE). 

(72) Erfinder;und 

(75)Erfinder/Anmelder (nur fir US) : MATTHIES, Paul [DE/ 
DE]; Truebnerstrasse 59, D-6900 Heidelberg (DE). 
HAHN, Karl [DE/DE]; Salierstrasse 3, D-6701 Max- 
dorf (DE). MELL, Karlheinz [DE/DE]; Dackenheimer 
Strasse 2, D-6700 Ludwigshafen (DE). SAUER, Thomas 
[DE/DE]; Stahlberger Strasse 3, D-6716 Dirmstein 
(DE). WEINERTH, Klaus [DE/DE]; Triftbrunnen Weg 
49, D-6730 Neustadt (DE). LAUN, Martin [DE/DE]; 
Duererstrasse 22, D-6700 Ludwigshafen (DE). HABER- 
KORN, Herbert [DE/DE]; Oberer Bergelweg 5, D-6718 
Gruenstadt (DE). 



(74) Gemeinsamer Vertreter : BASF AKTIENGESELL- 
SCHAFT; Carl-Bosch-Strasse 38, D-67056 Ludwigsha- 
fen (DE). 



(81) Bestimmungsstaaten: AT, AU, BB, BG, BR, BY, CA, CH, 
CZ, DE, DK, ES, FI, GB, HU, JP, KP, KR, KZ, LK, 
LU, MG, MN, MW, NL, NO, NZ, PL, PT, RO, RU, 
SD, SE, SK, UA, US, VN, europaisches Patent (AT, BE, 
CH, DE, DK, ES, FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC, NL, 
PT, SE), OAPI Patent (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, 
GN, ML, MR, NE, SN, TD, TG). 



VerofTentlicht 

Mit internationalem Recherchenbericht. 



(54) Title: FAST-SPUN FILAMENTS BASED ON POLYCAPROLACTAM AND PROCESS FOR PRODUCING THEM 

(54) Bezeichnung: SCHNELLGESPONNENE FADEN AUF DER BASIS VON POLYCAPROLACTAM UND VERFAH- 
REN ZU IHRER HERSTELLUNG 

(57) Abstract 

Filaments with a relative viscosity RV of 2.0 to 3.0 (measured at a concentration of 1 g of fibres per 100 ml in a 96 wt % 
sulphuric acid) based on polycaprolactam, obtainable by: (a) extruding a melt consisting essentially of caprolactam through a 
spinning nozzle to form caprolactam filaments; (b) cooling the filaments thus produced and (c) drawing the cooled filaments off 
at a rate of at least [3600 + 1250.(3.0 - RV)] m/min, the polycaprolactam used being produced in the presence of at least one bi- 
carboxylic acid from the group: C 4 -C 10 -alkane bicarboxylic acids, C 5 -C 8 -cycloaikane bicarboxylic acids, benzole and naph- 
thaline bicarboxylic acids which may have up to two sulphonic acid groups and whose carboxylic acid groups are not adja- 
cent, N-C]-C6-alkyl-N,N-di(C4-Cio-alkane carboxylic acid)amine, l,4-piperazine-di(C r Ci 0 -alkane carboxylic acid), and a 
process for producing these filaments, their use for the production of fibers and flat products, and fibres and flat products 
made of these filaments. 

(57) Zusammenfassung 

Faden mit einer relativen Viskositat RV von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer Konzentration von 1 g Faden pro 100 ml in 96 
gew.-%iger Schwefeisfiure) auf der Basis von Polycaprolactam, erhaltlich durch (a) Extrudieren einer im wesentlichen aus Polyca- 
prolactam bestehenden Schmelze durch eine Spinnduse, so daB Polycaprolactamfilamente gebildet werden; (b) Abkuhlen der so 
hergestellten Filamente und (c) Abziehen der abgekuhlten Filamente mit einer Geschwindigkeit von mindestens [3600 + 
1250.(3,0 - RV)] m/min, und wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von mindestens einer Dicarbonsaure ausge- 
wfihlt aus der Gruppe aus C 4 -C 1(r AIkandicarbonsauren, C 5 -Cg-Cycloalkandicarbonsfiuren, Benzol- und Naphthalindicar- 
bonsSuren, die bis zu zwei SulfonsSuregruppen tragen konnen und deren Carbonsauregruppen nicht benachbart sind, N- 
CpCe-Alkyl-N.N-dKC^Cio-alkancarbonsau^amin, lAPiperazin-dKC^Cio-alkancarbonsaure) hergestellt wurde, sowie 
ein Verfahren zur Herstellung dieser FSden, deren Verwendung zur Herstellung von Fas'ern und Fiachengebilden sowie Fa- 
sern und Flachengebilde aus diesen Faden. 
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Schnellgesponnene Faden auf der Basis von Polycaprolactam und 
Verfahren zu ihrer Herstellung 

5 Beschreibung . 

Die vorliegende Erfindung betrif ft Faden mit einer relativen Vis- 
kositat RV von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer Konzentration von 
1 g Faden pro 100 ml in 96 gew,-%iger Schwef elsaure) auf der Ba- 
10 sis von Polycaprolactam, erhaltlich durch 

(a) Extrudieren einer im wesentlichen aus Polycaprolactam beste- 
henden Schmelze durch eine Spinnduse, so daB Polycaprolactam- 
filamente gebildet werden; 

15 

(b) Abkiihlen der so hergestellten" Filamente und 

(c) Abziehen der abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit " 
von mindestens [3600 + 1250-0,0 - RV) ] m/min f und 

20 

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von mindestens 
einer Dicarbonsaure ausgewahlt aus der Gruppe aus 

C<-Cio~Alkandicarbonsauren, 
25 - Cs-Ca-Cycloalkandicarbonsauren, 

Benzol- und Naphthalindicarbonsauren, die bis zu zwei Sulfon- 
sauregruppen tragen konnen und der en Carbonsauregruppen nicht 
benachbart sind, 

N-C:-C 6 -Alkyl-N, N-di (C^-C^-alkancarbonsaure ) amin, 
30 - 1, 4-Piperazin-di(Ci-C; C -alkancarbonsaure) 

hergestellt wurde, 

Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Kerstellung 
35 dieser Faden, deren Verwendung zur Herstellung von Flachengebil- 
den, sowie Flachengebilde aus diesen Faden. 

Beim Schnellspinnen von Polyamiden werden im allgemeinen die aus 
der Spinndiise austretenden Faden mit Geschwindigkeiten von iiber 
40 3000 m/min von der Duse abgezogen, wahrend man beim konventionel- 
len Spinnen mit Abzugsgeschwindigkeiten in der Regel von maximal 
etwa 1200 m/min arbeitet. 

Im Vergleich zum konventionellen Spinnen bietet das Schnellspin- 
45 nen im allgemeinen den Vorteil einer hoheren Produktivitat • In 
einigen Fallen, speziell bei Polycaprolactam, kann man unter Um- 
standen den Verf ahrensschritt der Verstreckung einsparen. Des 
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weiteren isr beim Schnellspinnen von Vorteil, dafl die Verspinnung 
una Aufspulung in der Regel weniger stark vom Feuchtigkeitsgehalt 
und von der Temperatur der umgebenden Raumluft abhangen als beim 
konventionellen Spinnen. Ferner ist in der Regel die Lagerfahig- 
5 keit der aufgespulten Faden bis zur Weiterverarbeitung gegeniiber 
konventionell gesponnenen Faden verbessert. Dariiberhinaus eignen 
sich schnellgesponnene Faden im allgemeinen besonders gut fur die 
Strecktexturierung, das Streckscharen und Streckschlichten. 

10 Unter Strecktexturierung versteht man das Verstrecken und die 

Texturierung in einem Arbeitsgang, wobei man bei der Texturierung 
eine spezielle Faserstruktur durch eine richtungsgebundene Orien- 
tierung der Makromolekiile erzeugt. Hierdurch erreicht man im all- 
gemeinen eine hohere Elastizitat, Volumendeckkraft und Warmeiso- 

15 lation im Vergleich zu glatten Faden. Zur besseren Weiterverar- 
beitung konnen solche Faden nachgeolt und/oder verwirbelt werden. 

Zur Herstellung von Kettwirkwaren oder Webwaren mufl eine Vielzahl 
von Faden parallel nebeneinander als Kette in der Kettwirkma- 

20 schine bzw. dem Webstuhl vorgelegt werden, Zu diesem Zweck werden 
mehrere hundert bis mehrere tausend Faden gemeinsam auf einen 
sog. Baum aufgespult. Dabei werden die Faden haufig zur Erzielung 
eines verbesserten Fadenschlusses und einer verbesserten Weiter- 
verarbeitbarkeit verwirbelt , nachgeolt , paraffiniert oder ge- 

25 schlichtet. Mehrere solcher Baume konne in einem weiteren Schritt 
zur Vermehrung der Fadenzahl assembliert werden. Die Herstellung 
eines (Teil-)Kettbaumes kann mit einer gemeinsamen Verstreckung 
der gesamten Fadenschar kombiniert werden (Streckscharen) , des- 
gleichen das Schlichten einer Fadenschar (Streckschlichten), wo- 

30 bei den Faden bessere Gleiteigenschaften und ein besserer mecha- 
nischer Schutz durch eine Umhullung mit dem Schlichtemittel ver- 
liehen werden. 

Die Verstreckung kann auch in bekannter Weise an die Verspinnung 
35 angeschlossen oder in diese integriert sein ("on line") . 

In der EP-B 201,189 wird ein Schmelzspinnverf ahren zur Herstel- 
lung von Polyamidf ilamenten beschrieben, das dadurch gekennzeich- 
net ist r daB man ein geschmolzenes Polymergemisch, das ein nie- 

40 dermolekulares Zusatzmittel wie Wasser enthalt, mit einer relati- 
ven Viskositat von 2,0 bis 3,0 (gemessen in 96 gew.-%iger Schwe- 
felsaure) extrudiert, die gebildeten Filamente abkuhlt und die 
abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit von mehr als 3200 
m/min abzieht. Faden aus Polycaprolactam, das in Gegenwart einer 

45 als Kettenregler wirkenden Dicarbonsaure hergestellt wurde, wer- 
den nicht beschrieben. 
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In der DE-A 4,019,780 wird ein Verfahren zur Herstellung von 
Polycaprolactam in Gegenwart von Dicarbonsauren, die als Ketten- 
regler dienen, beschrieben. Aus dem dort beschriebenen Polycapro- 
lactam (relative Viskositat RV - 2,36) hergestellte, bei einer 
5 Abzugsgeschwindigkeit von 4250 m/min schnellgesponnene Faden er- 
weisen sich beziiglich der Fadenfestigkeit und der > Bruchdehnung 
als vergleichbar zu Faden nach dem Stand der Technik. 

Ein Nachteil von schnellgesponnenen und aus diesen gewonnenen 
10 verstreckten oder strecktexturierten Faden besteht darin, dafl sie 
im allgemeinen niedrigere Werte beziiglich der Hochstzugkraf t 'auf- 
weisen als entsprechende konventionell gesponnene, bis zur glei- 
chen Hochstzugkraf tdehnung verstreckte bzw. texturierte Faden. 
Des weiteren ist die Zugkraftanderung bei der Dehnung der Faden, 
IS erhaltlich durch Messen der Zugkraf t in Abhangigkeit von der Lan- 
genanderung (^Zugkraft-Langenanderungskurve") , solcher schnell- 
gesponnenen Faden im allgemeinen nicht befriedigend gro£, d.h. 
der Kurvenverlauf ist in der Regel zu flach. 

20 Im Vergleich zu schnellgesponnenem Polyamid 66 (Polyhexamethylen- 
adipinsaureamid) haben schnellgesponnene Polycaprolactamf aden 
nach der Strecktexturierung bei gleicher Hochstzugkraf tdehnung 
ferner den Nachteil einer geringeren Krauselbestandigkeit. 

25 Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, schnellgesponnene Fa- 
den auf der Basis von Polycaprolactam zur Verfiigung zu stellen, 
die die oben genannten Nachteile nicht auf weisen . Insbesondere 
sollten Faden mit einer grofleren Zugkraftanderung (bezogen auf 
die Langenanderung) , d.h, einer steileren Zugkraf t-Langenande- 

30 rungskurve, einer verbesserten Hochstzugkraf t, und - bei textu- 
rierten Faden - einer verbesserten Krauselbestandigkeit zur Ver- 
fiigung gestellt werden. 



DemgemaB wurden die eingangs definierten Faden gefunden. 

Aufierdem wurde ein Verfahren zur Herstellung dieser Faden, deren 
Verwendung zur Herstellung von Flachengebilden, sowie Flachenge- 
bilden aus diesen Faden gefunden. 

40 ErfindungsgemaB verspinnt man eine Schmelze, die im wesent lichen 
das oben definierte Polycaprolactam enthalt, wobei man die abge- 
klihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit von mindestens [3600 
+ 1250-(3 / 0 - RV) ] m/min, bevorzugt mindestens [3800 + 1250- (3,0 - 
RV) ] m/min, abzieht. Bei Spinngeschwindigkeiten von groBer als 

45 [3600 + 1250- (3,0 - RV) ] m/min beobachtet man eine nicht zu erwar- 
tende Verbesserung der Hochst zugkraf t . Dies aufiert sich darin, 
dafi je hoher man die Spinngeschwindigkeit oberhalb von [3600 + 
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1250- (3, 0 - RV) ] m/min bei gegebenem RV wahlt, desto grofier der 
Zuwachs der Hochstzugkraf t von derart gesponnen Faden ist. Han- 
delsiibliches Polycaprolactam zeigt nach unseren Erfahrungen die- 
sen Effekt entweder gar nicht oder nur in geringerem Mafie (s. 
5 Vergleichsbeispiele) . Der Effekt tritt nach den bisherigen Be- 
obachtungen unterhalb einer Spinngeschwindigkeit von [3600 + 
1250- (3,0 - RV) ] m/min bei gegebenem RV nicht auf . 

Die Obergrenze der Spinngeschwindigkeit liegt in der Regel nicht 
10 hoher als 8000 m/min und hangt im wesentlichen von der Viskositat 
der zu verspinnenden Schmelze und der verwendeten Spinnvorrich- 
tung ab. 

Die relative Viskositat RV des zu verspinnenden Polycaprolactams 
15 liegt in der Regel im Bereich von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer 
Konzentration von 1 g des einzusetzenden Polycaprolactams pro 100 
ml in 96 gew.-%iger Schwef elsaure bei 25°C) , bevorzugt im Bereich 
von 2,3 bis 2,9, Ein Polycaprolactam mit einer RV grolier als 3,0 ■ 
ist in der Regel zu hochviskos, um noch schnell versponnen werden 
20 zu konnen, ein Polycaprolactam mit einer RV kleiner als 2,0 bil- 
det im allgemeinen keine stabil zu verspinnenden Faden. 

Die relative Viskositat RV der gesponnenen Faden liegt 
erfindungsgemafl im Bereich von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer 
25 Konzentration von 1 g des einzusetzenden Polycaprolactamfadens 
pro 100 ml in 96 gew.-%iger Schwef elsaure bei 25°C) , bevorzugt im 
Bereich von 2,3 bis 2,9. 

ErfindungsgemaB setzt man Polycaprolactame ein, die in Gegenwart 
30 von mindestens einer Dicarbonsaure, die als Kettenregler wirksam 
ist, hergestellt wurden. Solche Polycaprolactame sind zum Teil 
beispielsweise aus der US-A 3,386,976 und der DE-A 40 19 780 be- 
kannt. Die Herstellung der erf indungsgemafien Polycaprolactame 
nimmt man bevorzugt in Anlehnung an das in der DE-A 40 19 780 be- 
35 schriebene Einstuf en-Verf ahren vor. 

Zweckmafiig polymerisiert man Caprolactam in Gegenwart von Wasser 
als Initiator unter Mitverwendung von Dicarbonsauren als Ketten- 
regler bei einer Temperatur im Bereich von 230 bis 300, bevorzugt 
40 von 240 bis 290°C. 



45 



Geeignete Vorrichtungen zur Durchfuhrung der Polymerisation sind 
dem Fachmann bekannt und beispielsweise in den DE-ASen 2,448,100, 
1,495,198 und in der EP-B 20,946 beschrieben. - 
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Das als Initiator verwendete Wasser setzt man im allgemeinen in 
einer Menge im Bereich von 0,1 bis 5 Gew.-%, insbesondere von 0,5 
bis 3 Gew.-%, bezogen auf Caprolactam, ein. 

5 Als Dicarbonsauren verwendet man bevorzugt solche, die bei der 
hydrolytischen Polymerisation von Caprolactam als dif unktionelle 
Kettenregler wirken und sich unter den Bedingungen der Polymeri- 
sation und der Verspinnung nicht zersetzen und auch nicht zu Ver- 
farbungen oder anderen unerwiinschten Erscheinungen fiihren. Des 
10 weiteren sind solche Dicarbonsauren ungeeignet, die beispiels- 
weise durch die Bildung einer Ringstruktur kettenbegrenzend wir- 
ken konnen. Als Beispiele fur ungeeignete Dicarbonsauren seien 
Bernsteinsaure und Phthalsaure genannt, da sie durch RingschluB 
kettenbegrenzend wirken konnen. 

15 

Geeignete Dicarbonsauren sind beispielsweise 

Ci-Cio-Alkandicarbonsauren wie Adipinsaure, Pimelinsaure, Kork- 
saure, Azelainsaure, Sebazinsaure, Undecandisaure und Dodecandi- 
20 saure, bevorzugt Adipinsaure, 

C 5 -C 8 -Cycloalkandicarbonsauren wie Cyclopentan-1, 3-dicarbonsaure, 
Cyclohexan-l,4-dicarbonsaure, bevorzugt Cyclohexan-l,4-dicarbon- 
saure, 

25 

Benzol- und Naphthalindicarbonsauren, die bis zu zwei Sulfon- 
sauregruppen, wobei hierunter auch die entsprechenaen Alkali- 
metallsalze mitzuzahlen sind, tragen konnen und deren Carbonsau- 
regruppen nicht benachbart sind, wie Terephthalsaure, Isophthal- 
30 saure, Naphthalin-2, 6-dicarbonsaure, 5-Sulfoisophthalsaure, be- 
vorzugt Terephthalsaure, Isophthal saure und 5-Sulf oisophthal- 
saure, und deren Mischungen, 

N-C:-C6-Alkyl-N,N-di (C4-Cio-alkancarbonsaure)amin wie N-Me- 
35 thyl-N,N-di(capronsaure)amin, N-Methyl-N,N-di (essigsaure) amin, 

1, 4-Piperazin-di (Ci-Ce-alkancarbonsaure) wie 1, 4-Piperazin-dies- 
sigsaure, 1, 4-Piperazin-dipropionsaure, 1, 4-Piperazin-dibutan- 
saure, 1, 4-Piperazin-dipentansaure, 1, 4-Piperazin-dihexansaure, 
40 bevorzugt 1, 4-Piperazin-diessigsaure und 1, 4-Piperazin-dipro- 
pionsaure. 

Faden mit Dicarbonsauren, die tertiare Aminogruppen tragen, kann 
man im allgemeinen leicht mit anionischen Farbstoffen farben. 
45 Dies kann in einigen Fallen zur Erzielung besonders intensiver 
Farbtone erwiinscht sein. 
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Suifonatgruppenhaltige Faden kann man in der Regel gut mit kat- 
ionischen Farbstoffen farben. Hingegen wird die Fahigkeit solcher 
Faden mit anionischen Farbstoffen, die beispielsweise in vielen 
Lebensmitteln und Getranken vorkommen, zu reagieren, herabge- 
setzt, was in der Regel zu einer geringeren Anschmutzenpf indlich- 
keit fuhrt . 



ZweckmaSig fuhrt man die Dicarbonsauren dem Kopf der Polymerisa- 
tionszone zu, wobei fur eine innige Durchmischung mit der polyme- 
10 risierenden Schmelze gesorgt wird. Man kann die Dicarbonsauren 
aber auch vor Oder wahrend der Polymerisation zusetzen. 

Die Dicarbonsauren setzt man in der Regel in Mengen im Bereich 
von 0,05 bis 0,6, insbesondere von 0,1 bis 0,5 Mol-%, bezogen auf 
15 Caprolactam, ein. 

In einer weiteren Ausfuhrungsf orm. kann man neben den genannten 
Dicarbonsauren als Kettenregler Diamine des Typs 
N,N-Di-(d-C 6 -alkyl) amino- (C 2 -C 12 -alkyl)amin einsetzen, falls man 
eine Verbesserung der Anf arbbarkeit gegenuber anionischen Farb- 
stoffen wiinscht. 



20 



Beispielhaft seien gehannt 2-Diethylamino-l-ethylamin, 
6-Dimethylamino-l-hexylamin, 3-Dimethylamino-l-propylamin, 
25 3-Diethylamino-l-propylamin, bevorzugt 3-Dimethylamino-l-propyl- 
amin, 3-Diethylamino-l-propylamin. 

Vorzugsweise setzt man die Diamine des Typs 

N,N-Di- ( C : -C 6 -alkyl) amino- (C 2 -C 12 -alkyl)amin in Mengen im Bereich 
30 von 0,05 bis 0,3, besonders bevorzugt von 0,1 bis 0,3 Mol-%, ein, 
bezogen auf Caprolactam. Die Verwendung von weniger als 0,05 
Mol-% fuhrt in der Regel zu keiner wesentlichen Verbesserung der 
Anf arbbarkeit, bei einer Menge von uber 0,3 Mol-% wirkt sich im 
allgemeinen der kettenbegrenzende Effekt dieser Diamine zu stark 
35 aus. 

In einer anderen Aus fuhrungs form kann man neben den genannten 
Dicarbonsauren als Kettenregler primare Monoamine einsetzen, 
falls man eine Verringerung des Carboxylgruppengehaltes und eine 
40 Verbesserung der Schmelzstabilitat des Produktes" wunscht . 

Als primare Monoamine kommen C 4 -Ci 2 -Alkylamine und 
Ce-Aryl-Cx-C^-alkylamine wie Butyl-, Pentyl-, Hexyl-, Heptyl-, 
Octyl-, Nonyl-, Decyl-, Undecyl-, Dodecylamin, Phenylmethyl-, 
45 Phenylethyl-, Phenylpropyl- und Phenylbutylamin in Betracht, vor- 
zugsweise Hexylamin, Octylamin, Decylamin und Phenylethylamin. 
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Die primaren Monoamine werden vorzugsweise im Bereich von 0 r 05 
bis 0,5 Mol-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 0,4 Mol-%, bezogen 
auf Caprolactam, eingesetzt. 

5 Im allgemeinen kann man die Polymerisation bei einem Druck im Be- 
reich von 100 bis 2000 kPa durchfiihren. Eine besonders bevorzugte 
. Ausfuhrungsform besteht darin, daB man die Polymerisation konti- 
nuierlich unter einem einheitlichen Druck von 100 bis 190, vor- 
zugsweise von 100 bis 170 kPa, gemessen in der Dampfphase uber 

10 der Polymerisationszone, durchfiihrt, wobei man einen Gehalt von 
0,1 bis 0,5, insbesondere von 0,1 bis 0,4 Gew.-% an Wasser in der, 
Schmelze auf rechterhalt . Es versteht sich, dafl die oben in die 
Reaktionszone eingefiihrte uberschiissige Wassermenge in Abhangig- 
keit vom angewandten Druck fortlaufend abdestilliert wird, urn den 

15 vorgenannten Wassergehalt einzuhalten. 

Die Polymerisationsdauer betragt in der Regel 5 bis 20, bevorzugt 
8 bis 12 Stunden, und richtet sich im wesentlichen nach den ge- 
wlinschten Eigenschaf ten des Produkts. 

20 

Das Polycaprolactam entnimmt man der Polymerisationszone zweckma- 
Big am unteren Ende. 

Der Gehalt an chemisch gebundenen Dicarbonsauren (bestimmbar 
25 durch Hydrolyse des Polycaprolactams und anschliefiende Analyse) 
im extrahierten und getrockneten Endprodukt liegt in der Regel im 
Bereich von 5 bis 60 mMol/kg, bevorzugt von 10 bis 50 mMol/kg. 
Bei Werten unter 5 mMol/kg ergibt sich im allgemeinen nicht die 
gewunschte Verbesserung der Eigenschaf ten der beim Schnellspinnen 
30 erhaltenen Faden. Bei Werten uber 60 mMol/kg ist es in der Regel 
nicht moglich r die zur Herstellung des Polymeren gewunschte rela- 
tive Viskositat bzw. das gewunschte Molekulargewicht zu errei^- 
chen. 

-.»• . r 

35 Enthalt das Endprodukt zusatzlich chemisch gebundene Diamine, so 
liegt deren Gehalt im allgemeinen im Bereich von 5 bis 30 
mMol/kg, bevorzugt von 10 bis 30 mMol/kg, wobei der Gehalt an 
chemisch gebundenen Dicarbonsauren dann in der Regel im Bereich 
von 10 bis 50, bevorzugt von 15 bis 50 mMol/kg, liegt. 

40 

Den Gehalt des spinnf ertigen Polycaprolactams an mit Wasser ex- 
trahierbaren Res/tmonomeren und Oligomeren wahlt man im Bereich 
von 0 bis 2 f vorzugsweise von 0 bis 1 Gew.-% Polycaprolactam. 



45 
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Der Wassergehait des spinnf ertigen Polycaprolactams liegt in cier 
Regei im Bereich unterhalb von 0,4, bevorzugt von 0,02 bis 0,15 
Gew. -* . 

5 Die erf indungsgemaBen unverwirbelten Faden weisen in der Regel 
eine Hochstzugkraftdehnung im Bereich von 30 bis 100 %, bevorzugt 
von 4 0 bis 90 % auf . Durch Verwirbelung kann man die Hochstzug- 
kraftdehnung gewiinschtenf alls weiter absenken. 

10 Das zu verspinnende Polycaprolactam sowie die daraus erhaltenen 
Faden konnen iibliche Zusatzstoffe und Verarbeitungshilf smittel 
enthalten. Deren Anteil betragt in der Regel bis zu 5, vorzugs- 
weise bis zu 3 Gew.-%, bezogen. auf das Gesamtgewicht des Polyca- 
prolactams . 

15 

Ubliche Zusatzstoffe sind beispielsweise Stabilisatoren und 
Oxidationsverzogerer, Mittel gegen Warmezersetzung und Zersetzung 
durch ultraviolettes Licht, Farbstoffe, Pigmente, Mattierungsmit- 
tel und Antistatika. 

20 

Oxidationsverzogerer und Warmestabilisatoren sind z.B. sterisch 
gehinderte Phenole, Hydrochinone, Phosphite und Abkommlinge und 
substituierte Vertreter dieser Gruppe und Mischungen dieser 
Verbindungen, sowie Kupferverbindungen wie Kupfer- (I) -iodid und 
25 Kupfer-(II)-acetat. 

Beispiele fiir UV-Stabilisatoren sind substituierte Resorcine, Sa- 
licylate, Benzotriazole und Benzophenone, die man im allgemeinen 
in Mengen bis zu 1 Gew.-% einsetzen kann; ferner eignen sich 
30 hierfiir Mangan- (II) -Verbindungen . 

Geeignete Farbstoffe sind organische Pigmente und die iiblichen 
Spinnfarbstoffe wie Chrom- oder Kupf erkomplexverbindungen, anor- 
ganische Pigmente wie Titandioxid und Cadmiumsulf id, Eisenoxide 
35 oder FarbruBe. 

Als Antistatika kann man die iiblichen Stoffe, beispielsweise 
Polyalkylenoxide und Derivate davon einsetzen. 

40 Die Zugabe der Zusatzstoffe kann man in jeder Stufe der Herstel- 
lung der erf indungsgemaBen Faden durchfuhren, zweckmaMg gibt man 
die Stabilisatoren friihzeitig zu, urn schon zu Beginn einen Schutz 
zu haben. In Ubereinstimmung damit, gibt man im allgemeinen die 
Stabilisatoren schon wahrend des Polymerisation^verf ahrens zu, 

45 soweit sie dieses Verfahren nicht storen. 
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Die erf indungsgemaflen Faden kann man gewiinschtenfalls in an sich 
bekannter Weise verstrecken, streckzwirnen, streckspulen, streck- 
scharen, streckschlichten und strecktexturieren. 
Die Verstreckung zu sogenanntem Glattgarn kann dabei in ein und 
5 demselben Arbeitsgang mit dem Schnellspinnen (sog. fully drawn 
yarn, "FDY", oder fully oriented yarn,"FOY"), oder in einem ge- 
trenntem Arbeitsgang erfolgen. Das Streckscharen, Streckschlich- 
ten und die Strecktexturierung fiihrt man im allgemeinen in einem 
vom Schnellspinnen getrennten Arbeitsgang durch. 

Die erf indungsgemaflen Faden kann man in an sich bekannter Weise 
zu Fasern weiterverarbeiten . Flachengebilde konnen beispielsweise 
durch Weben, Wirken oder Stricken hergestellt werden. 

15 Die erfindungsgemaflen schnellgesponnenen Faden haben gegeniiber 
Faden des Standes der Technik den Vorteil, dafl sie eine verbes- 
serte Hochstzugkraf t, einen steileren Zugkraft-Langenanderungs- 
verlauf sowie eine verbesserte Krauselbestandigkeit aufweisen. 
Des weiteren besitzen die erfindungsgemaflen Faden nach den bishe- 

20 rigen Beobachtungen eine geringere Anzahl an Streckf ehlern gegen- 
iiber bislang bekannten schnellgesponnenen Polycaprolactam-Faden . 

Die weiteren Untersuchungen haben ergeben, dafl sich das erfin- 
dungsgemafl verwendete Polycaprolactam durch eine verminderte Ela- 
25 stizitat der Schmelze auszeichnet und bei der Fadenbildung eine 
spezielle Kristallroorphologie entwickelt. Es wird vermutet, daB 
die verbesserten Eigenschaften der erf indungsgemaflen Faden mit 
dem speziellen elastischen Verhalten der Polymerschmelze und mit 
der speziellen Morphologie der Faden in Zusammenhang stehen. 



30 



Beispiele 



Zur Herstellung von Polycaprolactam wurde ein VK-Rohr mit mecha- 
nisch durchmischter erster Reaktionszone nach EP-A 20,946 verwen- 
35 det. Das VK-Rohr hatte ein Fiillvolumen von 340 1 und wurde mit 
einem Warmetragerol beheizt. 

Die Relative Viskositat RV des Polycaprolactams bzw. der verspon- 
nenen Faden wurde bei einer Konzentration von 1 g pro 100 ml in 
40 96 gew.-%iger Schwef elsaure bei 25°C bestimmt. 

Der Restfeuchtegehalt wurde nach der Dampfdruckmethode mit dem 
Ackermann-Gerat bestimmt . 

45 Der Gehalt an chemisch gebundener Dicarbonsaure und chemisch ge- 
bundenem Diamin errechnet sich aus der Zugabemenge . Man kann den 
Gehalt auch durch Hydrolyse des Polycaprolactams in verdiinnter 
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Mineralsaure und anschlieflende Analyse des so erhaltenen Gemischs 
bestimmen. 

Zur Charakterisierung der Schmelze-Elastizitat des Polycaprolac- 
5 tarns wurde die bei oszillatorischer Scherung bestimmte Elastische 
Nachgiebigkeit J e der erf indungsgemaB mit Dicarbonsaure-geregelten 
Proben auf die Nachgiebigkeit J e ,R e f von Propionsaure-geregelten 
Standardprodukten gleicher Viskositat bezogen. 

10 Die Messungen wurden mit einem Rheometrics Dynamic Spectrometer 
RDS2 (Fa. Rheometrics) unter Verwendung einer Platte-Platte-An- 
ordnung (Radius 25 mm, Abstand 1 mm) bei einer Temperatur von 
250°C und einer Scheramplitude von 0,3 durchgef iihrt . Gemessen wur- 
den der Speichermodul G' und der Verlustmodul G' ' fur Kreisf re- 

15 quenzen von 0,3 rad/sec bis 100 rad/sec. In der Mefikurve wurde 
die Kreisfrequenz markiert, bei welcher der Verlustmodul gerade 
den Wert G"=10 3 Pa aufwies. Aus dem dazugehorigen Speichermodul 
G f berechnete sich die Nachgiebigkeit nach der Gleichung 1 zu 

20 J e = G'/(G") 2 - G'/10 6 Pa 2 (61. 1) 

In analoger Weise wurde als Referenz fur ein Propionsaure-gere- 
geltes Produkt gleicher Viskositat die Nachgiebigkeit J e ,Ref be- 
stimmt. SchlieBlich wurde als relative Me&zahl R fiir die Schmel- 
25 ze-Elastizitat das Verhaltnis (Gleichung 2) 

R = J e /Je,Ref (Gl. 2) 

berechnet. Letzteres stellt eine rheologische Kennzahl dar, die 
30 Unterschiede in der Elastizitat der Schmelze mit sehr hoher Auf- 
losung zu detektieren erlaubt. 

Die Hochstzugkraftdehnung wurde mit einem Uster-Tensorapid-I-MeB- 
gerat bestimmt, wobei die Einspannlange bei vororientierten Faden 
35 (POY) 200 mm r bei verstreckten und texturierten Faden 500 mm be- 
trug. Die Priifzeit bis zum Bruch der Faden lag im Bereich 20±2 
Sekunden. Die Vorspannkraft betrug bei POY 0 f 025 cN/dtex f bei 
verstreckten Faden 0,05 cN/dtex und bei texturierten Faden 0,2 
cN/dtex. 

40 

Die feinheitsbezogene Hochstzugkraf t R H wurde nach Gleichung 3 be- 
rechnet 



45 



R H - F H /Tt v 



(Gl. 3.) 
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wobei F H die Hochstzugkraf t - [cN] und Tt v die Ausgangsf einheit < 
[dtex] bedeuten. Als Hochstzugkraf t wurde der groflte Wert bei den 
Hochstzugkraf tdehnungs-Messungen verwendet . 

5 Die Hochstzugkraftdehnung E H wurde als Verhaltnis der Langenande- 
rung Al bei Erreichen der Hochstzugkraf t zur Ausgangslange l v der 
MeJiprobe gernafi Gleichung 4 bestimrnt: 

E H = Al-100%/l v (Gl. 4) 

10 

wobei sich Al aus der Differenz der Lange der Probe bei Hochst- 
zugkraf t, l Kr und der Ausgangslange l v errechnet. 

Parallel zu diesen Bestimmungen wurden Zugkraf t-Langenanderungs- 
15 diagramme auf gezeichnet . 

Die Scharfehler wurden mit einem Lindly Standard Yarn Inspector 
Series 1900 bei 600 m/min Schargeschwindigkeit ermittelt. 

20 Die Einkrauselung der texturierten Faden wurde nach DIN 53 840 
bestimrnt . 

Die Kennkrauselung der texturierten Faden wurde nach DIN 53 840 
bestimrnt. 

25 

Die Krauselbestandigkeit der texturierten FSden wurde nach DIN 53 
840 bestimrnt . 

Fur einige ausgewahlte Beispiele wurde die Morphologie der ges- 
30 ponnenen Faden mittels Rontgenkleinwinkelstreuung (RKWS) charak- 
terisiert. Die RKWS-Messungen wurden in einer unter Vorvakuum 
stehenden Kiessig-Lochkammer durchgefiihrt . Die Blenden in der. 
Kollimatorrohre war en 0,4 bzw. 0,3 ram k Durchmesser, der Abstand 
A zwischen Faserprobe und Rontgenplanf ilm ( AGFA- GE VAERT f Os- 
35 ray M3) betrug 400 mm. Als Strahlenquelle diente eine mit 37 kV 
und 36 mA betriebene Cu-Rohre, deren mittels Graphit-Primarmo- 
nochromator selektierte Ka-Linie (Wellenlange X, = 0,15418 nm) fiir 
die Messungen verwendet wurde. Fiir die RKWS-Untersuchungen wurden 
die POY -Faden liber einen Rahmen gewickelt, wobei auf eine exakte 
40 Parallellage der Einzelfaden geachtet wurde. Die 0,7 bis 1 mm 
dicken Faserbiindel wurden vom Rontgenstrahl senkrecht getrof fen, 
wobei die Faserachse vertikal stand. Die Belichtungszeit betrug 
20 Oder 40 h. . 

45 Die von der kristallin-amorphen Uberstruktur der POY-Faden herr- 
iihrenden Meridianref lexe der RKWS-Filme wurden mit Hilfe eines 
Fotometers (Microdensitometer 3CS, Fa. Joyce Loebl) ausgewertet. 
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Die Mericiianreflexe wurden dabei auf der durch das Meridianmaxi- 
mum laufenden Parallelen zum Filmaquator unter Verwendung eines 
Graukeils der Schwarzung D - 0,95 abgetastet . Die Halbwertsbreite 
der resultierenden Fotometerkurve ist ein Mali fur die Dicke 
5 A- der Kristallf ibrillen senkrecht zur Faserachse. Fiir die later- 
ale Kristalldicke A F folgt angenahert : 



A F «X(nm)/B(rad) (Gl. 5) 

10 

wobei X die Rontgenwellenlange und B(rad) die in BogenmaB gemes- 
sene Halbwertsbreite der Fotometerkurve sind. B(rad) ergibt sich 
aus der in mm gemessenen Halbwertsbreite B(mm) gemafi 

15 

B(rad) « B(mm)/A-F (Gl. 6) 

20 Hier ist A der Abstand zwischen Faserprobe und Rontgenfilm und F. 
der Ubersetzungsfaktor des Fotometers . Mit A = 400 mm und F » 5 
wird Gl. 5 



A F « [X{nm) /B(mm) ] - 2-10 3 (Gl. 7) 

Zum Verspinnen wurde das Polycaprolactam in einem Extruder (Fa. 
Barmag 3E-24S, Schnecke 38 mm Durchmesser, L/D=24) auf geschmolzen 

30 und durch Dusen (Lochzahl 12 , Lochdurchmesser 0 f 20 mm r Kapillar- 
lange 0 r 40 mm) gepreJJt. Die hierbei erhaltenen Faden wurden zu- 
erst durch einen Blasschacht (Hohe 1600 mm, Queranblasung 0 r 4 m/ 
sec mit Luft von 22°C und 65% relativer Feuchtigkeit ) und an- 
schlieliend durch einen Fallschacht (Hohe 2000 mm) geleitet, auf 

35 einer Pilotspinnstelle der Fa. EMS-Inventa iiber 2 GalettenHDuos 
mit 150 mm Durchmesser abgezogen und mit einer Auf spulmaschine 
der Fa. Barmag SW 46 1S-900 auf gewickelt . 

Der Abstand Diise-Oler betrug 1300 mm. 

40 

Die Verstreckung erfolgte kalt mit 740 m/min auf einer Streck- 
zwirnmaschine (JS/lOa, Fa. Rieter) . 

Die Strecktexturierung wurde auf einer Barmag FK6L-10 Strecktex- 
45 turiermaschine bei ,600 bzw. 800 m/min durchgef iihrt . 
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A Herstellung von Polycaprolactam 
Beispiel 1 

5 Geschmolzenes Caprolactam mit einem Gehalt von 0,5 Gew.-% Wasser 
und 0 r 53 Gew.-% Terephtalsaure als Kettenregler wurde dem VK-Rohr 
bei Normaldruck in der ersten Reaktionszone kontinuierlich unter 
Riihren zugef iihrt . Der Durchsatz betrug 25 kg/h. Gleichzeitig. 
wurde eine Mischung aus 70 Gew.-% Polycaprolactam (RV = 1,9) und 

10 30 Gew.-% Titandioxid (Anatas-Modif ikation) in einer Menge von 
225 g/h in die erste Polymerisations zone eingetragen. Die Tempe- 
ratur der ersten Reaktionszone betrug 252°C. Die in weiteren Reak- 
tionszonen freiwerdende Polymerisationswarme wurde durch entspre- 
chende Kiihlung mit innenliegenden Warmeaustauschern abgef iihrt. 

15 Die Temperatur der letzten Reaktionszone betrug 265°C. 

Das Produkt hatte nach Extraktion mit siedendem Wasser und an- 
schlieBender Trocknung eine Rel. Viskositat von 2,39, einen 
Gehalt an (chemisch gebundener) Terephtalsaure von 36 mMol/kg, 
20 einen Restf euchtegehalt von 0,046 Gew.-% und einen Titandioxidge- 
halt von 0,3 Gew.-%. Die elastische Nachgiebigkeit J e betrug 
8,3-10" 6 Pa" 1 und die relative MaBzahl R - 0,78. 

Beispiel 2 

25 

Caprolactam wurde mit 0,80 Gew.-% Terephtalsaure als Kettenregler 
analog zu Beispiel 1 polymerisiert . Der Durchsatz betrug 30 kg/h 
und die Dosierung der Titandioxid-Mischung 270 g/h. Die iibrigen 
Versuchsbedingungen von Beispiel 1 wurden beibehalten. 

30 

Das Produkt hatte eine Rel. Viskositat von 2,32 und einen Gehalt 
an (chemisch gebundener) Terephtalsaure von 54 mMol/kg. Die Ela- 
stische Nachgiebigkeit J e betrug 5,1-10" 6 Pa -1 und R «= 0,48. Der 
Titandioxidgehalt betrug 0,3 Gew.-%, der Restf euchtegehalt lag 
35 bei 0,016 Gew.-%. 

Beispiel 3 

Caprolactam mit einem Wassergehalt von 0,7 Gew.-% wurde mit 0,21 
40 Gew.-% Terephtalsaure als Kettenregler bei einem Uberdruck von 30 
kPa analog zu Beispiel 1 polymerisiert. Der Durchsatz betrug 34 
kg/h. Die Temperatur der ersten Reaktionszone wurde auf 240°C ein- 
gestellt. Es wurde kein Titandioxid zugesetzt. 



45 
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Das Produkt hatte eine Rei. Viskositat von 2,71 und einen Gehalt 
an (chemisch gebundener) Terephtalsaure von 14 mMol/kg. Der Rest- 
. f euchtegehalt betrug 0,019 Gew.-%. 

5 Beispiel 4 

Caprolactam mit einem Wassergehalt von 0,6 Gew.-% wurde mit 0,29 
Gew.-% Terephtalsaure als Kettenregler analog zu Beispiel 3 poly- 
merisiert. Die Temperatur der ersten Reaktionszone wurde auf 245°C 
10 eingestellt. Die iibrigen Versuchsbedingungen von Beispiel 3 wur- 
den beibehalten. Es wurde kein Titandioxid zugesetzt. 

Das Produkt hatte eine Rel. Viskositat von 2,71 und einen Gehalt 
an (chemisch gebundener) Terephtalsaure von 19 mMol/kg. Der Rest- 
15 feuchtegehalt betrug 0,021 Gew.-%. 

Beispiel 5a 

Caprolactam mit einem Wassergehalt von 0,6 Gew.-I wurde mit 0,37 
20 Gew.-% Terephtalsaure als Kettenregler analog zu Beispiel 3 poly- 
merisiert. Die Temperatur der ersten Reaktionszone wurde auf 251°C 
eingestellt. Die iibrigen Versuchsbedingungen von Beispiel 3 wur- 
den beibehalten. Es wurde kein Titandioxid zugesetzt. 

25 Das Produkt hatte eine Rel. Viskositat von 2,67 und einen Gehalt 
an (chemisch gebundener) Terephtalsaure von 25 mMol/kg. Der Rest- 
feuchtegehalt betrug 0,091 Gew.-%. 

Beispiel 5b 

30 

Caprolactam mit einem Gehalt von 0,5 Gew.-% Wasser und 
0,26 Gew.-% Adipinsaure als Kettenregler wurde analog Beispiel 3 
polymerisiert . Der Durchsatz betrug 35 kg/h. Die Temperatur der 
ersten Reaktionszone wurde auf 250°C eingestellt. Es wurde kein 
35 Titandioxid zugesetzt. 

Das Produkt hatte eine relative Viskositat von 2, 67 und einen 
Gehalt an chemisch gebundener Adipinsaure von 20 mMol/kg. Der 
Restf euchtegehalt betrug 0,018 Gew.-%. 

40 

Beispiel 5c 

Caprolactam wurde unter Zusatz von 0,5 Gew.-% Wasser, 0,81 Gew.-% 
Lithiumsalz der 5-Sulf oisophthalsaure als Kettenregler und 
45 0,18 Gew.-% Titandioxid polymerisiert. Das Produkt hatte nach der 
Extraktion mit siedendem Wasser und anschlieflender Trocknung eine 
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relative Viskositat von 2,55, einen Titandioxidgehalt von 
0,20 Gew.-% und einen Restf euchtegehalt von 0,031 Gew.-%. 

B Schnellspinnen von Polycaprolactam 

5 

Beispiel 6 

Das in Beispiel 1 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
Schmelze-Temperatur von 265°C (a) bei 4500 m/min und (b) bei 5500 
10 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,48. Der Spinntiter 
betrug bei (a) dtex 50 f 12 und (b) dtex 41 f 12. Die bei einer 
Spinngeschwindigkeit von 4500 m/min erhaltenen und anschlieAend 
verstreckten Faden hatten einen Titer von dtex 44 f 12. 

15 Tabelle 1 zeigt die Ergebnisse. 

Vergleichsbeispiel 1 

Der Versuch aus Beispiel 6 wurde mit einem handelsublichen Poly- 
20 caprolactam (Kettenregler : Propionsaure, Gehalt im Produkt = 40. 
mMol/kg; RV = 2,37; Titandioxid-Gehalt =0,3 Gew.-%; elastische 
Nachgiebigkeit 11,5-10~ 6 Pa" 1 ; Restf euchtigkeitsgehalt 0,044 
Gew.-%) unter sonst gleichen Bedingungen wiederholt. 

25 Tabelle 1 zeigt die Ergebnisse. 

Beispiel 7 

Das in Beispiel 2 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
30 Schmelze-Temperatur von 265°C (a) bei 5500 m/min und (b) bei 6000 
m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,31. Der Spinntiter 
betrug (a) dtex 42 f 12 und (b) dtex 43 f 12. 

Tabelle 2 zeigt die Ergebnisse. 

35 

Vergleichsbeispiel 2 

Der Versuch aus Beispiel 7 wurde mit dem gleichen handelsublichen 
Polycaprolactam aus Vergleichsbeispiel 1 unter sonst gleichen Be- 
40 dingungen wiederholt. 

Tabelle 2 zeigt die Ergebnisse. 

Beispiel 8 

45 
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Das in Beispiel 3 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
Schmelze-Temperatur von 275°C und (a) bei 4500 m/min, <b) bei 5500 
m/min und (c) bei 6000 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 
2,79. Der Spinntiter betrug (a) dtex 54 f 12, (b) dtex 51 f 12 
5 und (c) dtex 52 f 12. Der Strecktiter war dtex 45 f 12, die 
Spinngeschwindigkeit 4500 m/min. 

Tabelle 3 zeigt die Ergebnisse. 

10 Vergleichsbeispiel 3 

Der Versuch aus Beispiel 8 wurde mit einem handelsublichen Poly- 
caprolactam (Kettenregler : Propionsaure, Gehalt im Produkt =20 
mMol/kg; RV = 2,68; elastische Nachgiebigkeit 10,0-lQ- 6 Pa' 1 ; 
15 Restfeuchtigkeitsgehalt 0,012 Gew.-%) unter sonst gleichen Bedin- 
gungen wiederholt. 

Tabelle 3 zeigt die Ergebnisse. 
20 Beispiel 9 

Das in Beispiel 4 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
Schmelze-Temperatur von 275°C bei 4500 m/min versponnen. Die RV 
des Fadens betrug 2,83. Der Spinntiter war dtex 54 f 12. An- 
25 schlieAend wurde auf einer Strecktexturiermaschine (Fa. Barmag FK 
6L-10) bei 600 m/min und einer Heizertemperatur von 180°C bei ei- 
nem D:Y-Verhaltnis von 2,33 zu HE-Garn strecktexturiert (Schei- 
benkombination und Anordnung: Ceratex Vollkeramikscheiben in der 
Anordnung 1-5-1) . 

30 

Tabelle 4 zeigt die Ergebnisse. 

Vergleichsbeispiel 4 

35 Der Versuch aus Beispiel 9 wurde mit dem handelsiiblichen Poly- 
caprolactam aus Vergleichsbeispiel 3 (Restf euchtegehalt 0,017 
Gew.-%) unter sonst gleichen Bedingungen wiederholt. 

Tabelle 4 zeigt die Ergebnisse. 

40 

Beispiel 10 

Das in Beispiel 5a hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
Schmelze-Temperatur von 275°C bei 5500 m/min versponnen. Die RV 
45 des Fadens betrug 2,69. Der Spinntiter betrug dtex 54 f 12. 
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Tabelle 5 zeigt die Ergebnisse. 

Vergleichsbeispiel 5 

5 Der Versuch aus Beispiel 10 wurde mit einem handelsiiblichen Poly- 
caprolactam (Kettenregler : Propionsaure, . Gehalt im Produkt = 20 
mMol/kg; RV = 2,66; elastische Nachgiebigkeit 10,0-10" 6 Pa" 1 ; 
Restf euchtigkeitsgehalt 0 f 098 Gew.-%) unter sonst gleichen Bedin- 
gungen wiederholt. 

10 

Tabelle 5 zeigt die Ergebnisse. 
Beispiel 11 

15 Ein analog zu Beispiel 5a hergestelltes Polycaprolactam (0,37 

Gew.-% Terephtalsaure als Kettenregler, Relative Viskositat 2,67, 
Gehalt an chemisch gebundener Terephtalsaure im Endprodukt 25 
mMol/kg, Restf euchtegehalt von 0,02 Gew.-%) wurde bei einer 
Schmelzetemperatur von 275°C bei 4500 m/min versponnen. Die RV des 

20 Fadens betrug 2,78. Der Spinntiter betrug dtex 54 f 12. Anschlie- 
Bend wurde auf einer Strecktexturiermaschine (Fa. Barmag, 
FK6L-10) bei 800 m/min, einer Heizertemperatur von 180°C mit einer 
Scheibenkombination Ceratex 1-5-1 und einem D: Y-Verhaltnis von 
2,2 strecktexturiert . 

25 

Tabelle 6 zeigt die Ergebnisse. 

Vergleichsbeispiel 6 

30 Der Versuch aus Beispiel 11 wurde mit einem handelsiiblichen Poly- 
caprolactam (Kettenregler: Propionsaure, Gehalt im Produkt - 20 
mMol/kg; RV = 2,68; Restf euchtegehalt 0,017 Gew.-%) unter sonst 
gleichen Bedingungen wiederholt. 

35 Tabelle 6 zeigt die Ergebnisse. 

Vergleichsbeispiel 7 (analog zu DE-A 40 19 780) 

Polycaprolactam, hergestellt analog zu Beispiel 4 der 
40 DE-A 40 19 780, mit einer relativen Viskositat von 2,36, einem 
Gehalt an Titandioxid von 0,03 Gew.-% und einem Restf euchtegehalt 
von 0,04 Gew.-%,. wurde in einem Extruder (Barmag 3E, 3-Zonen- 
Schnecke 30 mm Durchmesser mit LTM-Teil (Low-Temperature-Mixing), 
L/D « 24) bei 2 69°C auf geschmolzen und durch Dusen (13 Loch, Loch- 
45 durchmesser 0,20 mm, Kapillarlange 0,40 mm) geprefit. AnschlieBend 
wurden die Faden in einem Blasschacht (Lange 1500 mm, mit Que- 
ranblasung) mit Luft von 24°C und 40% relativer Feuchtigkeit abge- 
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kuhlt'und anschlieBend durch einen Fallschacht von 2200 mm Lange 
zur Auf spulung gef iihrt . 

Die Aufspulung erfolgte galettenlos mit einem Spulkopf der 
5 Fa. Barmag, (SW4 6 SSD) bei 4250 m/min. Der Spinntiter war 
dtex 56 f 13. 

Der Abstand Duse-Oler betrug 1300 mm. 

10 Die Verstreckung erfolgte kalt auf einer Streckzwirnmaschine 

(Fa. Rieter, J5/10a) mit 605 m/min zum Strecktiter dtex 44 f 13. 

Tabelle 7 zeigt die Ergebnisse. 

15 Vergleichsbeispiel 8 

Der Versuch aus Vergleichsbeispiel 7 wurde mit handelsiiblichem 
Polycaprolactam (Kettenregler : Propi6nsaure r Gehalt im Pro- 
dukt - 40 mMol/kg; RV - 2^36, Titandioxid: 0,03%, Restf euchtig- 
20 keitsgehalt: 0,04 Gew.-%) unter sonst gleichen Bedingungen wie- 
derholt . 

Beispiel 12 

25 Das in Beispiel 5b hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
Schmelzetemperatur von 275°C (a) bei 4500 m/min, (b) 5500 m/min 
und (c) 6000 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,78. Der 
Spinntiter betrug bei (a) dtex 53 f 12, (b) dtex 53 f 12 und (c) 
dtex 54 f 12. Die bei einer Spinngeschwindigkeit von 4500 m/min 

30 erhaltenen und anschliefiend verstreckten Faden hatten einen Titer 
von dtex 44 f 12. 

Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse. 

35 Beispiel 13 

Das in Beispiel 5c hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer 
Schmelzetemperatur von 275°C (a) bei 4500 m/min, (b) 5500 m/min 
und (c) 6000 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,57. Der 
40 Spinntiter betrug bei (a) dtex 54 f 12, (b) dtex 54 f 12 und 

(c) dtex 55 f 12. Die bei einer Spinngeschwindigkeit von 4500 m/ 
min erhaltenen und anschlieflend verstreckten Faden hatten einen 
Titer von dtex 44 f 12. 

45 Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse. 
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Vergieichsbeispiel 9 

Die Versuche aus Beispiel 12 und 13 wurden mit einern handelsubli- 
chen Polycaprolactam (Kettenregler : Propionsaure; Gehalt im 
5 Produkt: 20 mMol/kg; RV: 2,72; Restf euchtegehalt : 0,033 Gew.-%) 
unter sonst gleichen Bedingungen wiederholt . 

Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse. 

10 
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Patentanspruche 

1. Faden mit einer relativen Viskositat RV von 2,0 bis 3,0 (ge- 
5 messen bei einer Konzentration von 1 g Faden pro 100 ml in 96 

gew.-%iger Schwef elsaure) auf der Basis von Polycaprolactam, 
erhaltlich durch 

(a) Extrudieren einer im wesentlichen aus Polycaprolactam be- 
10 stehenden Schmelze durch eine Spinndiise, so dafl Polyca- 

prolactamf ilamente gebildet werden; 

(b) Abkiihlen der so hergestellten Filamente und 

15 (c) Abziehen der abgekuhlten Filamente mit einer Geschwindig- 

keit von mindestens [3600 + 1250- (3,0 - RV) ] m/min, und 

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart. von minde- 
stens einer Dicarbonsaure, ausgewahlt aus der Gruppe aus 

20 

Cij-Cio-Alkandicarbonsauren, 
C5-C 8 -Cycloalkandicarbonsauren, 

Benzol- und Naphthalindicarbonsauren, die bis zu zwei 
Sulfonsauregruppen tragen konnen und deren Carbonsaure- 
25 gruppen nicht benachbart sind, 

N-Ci-C 6 -Alkyl-N f N-di (C4-C 10 -alkancarbonsaure) amin, 
1 , 4-Piperazin-di <Ci-Ci 0 -alkancarbonsaure) 

hergestellt wurde. 

30 

2. Faden gemafi Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi das 
Polycaprolactam in Gegenwart von mindestens einem 

N, N-Di- (Ci-C 6 -alkyl) amino- <C 2 -Ci 2 -alkyl) amin hergestellt 
wurde . 

35 

3. Faden gemafi Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafi 
die Faden eine Hochstzugkraftdehnung von hochstens 100% auf- 
weisen. 

40 4. Verfahren zur Herstellung von Faden mit einer relativen Vis- 
kositat RV von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer Konzentration 
von 1 g Faden pro 100 ml in 96 gew.-%iger Schwef elsaure) auf 
der Basis von Polycaprolactam gemafi Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi man 

45 
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29 

(a) eine im wesentlichen aus Polycaprolactam bestehende 
Schmelze durch eine Spinnduse extrudiert, so daJi Polyca- 
prolactamf ilamente gebildet werden; 

(b) die so hergestellten Filamente abkuhlt und 

(c) die abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit von 
mindestens [3600 + 1250- (3,0 - RV) ] m/min abzieht, 

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von minde- 
stens einer Dicarbonsaure, ausgewahlt aus der Gruppe aus 



C^-Cio-Alkandicarbonsauren, 
Cs-Ce-Cycloalkandicarbonsauren, 

Benzol- und Naphthalindicarbonsauren, die bis zu zwei 
Sulf onsauregruppen tragen konnen und deren Carbonsaure- 
15 gruppen nicht benachbart sind, 

N-Ci-C 6 -Alkyl-N f N-di <C 4 -Ci 0 -alkancarbonsaure) amin, 
1, 4-Piperazin-di (Ci-Ci 0 -alkancarbonsaure) 



hergestellt wurde. 



5. Verfahren zur Herstellung von Faden auf der Basis von Poly- 
caprolactam gemaA Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet , dafi man 
Polycaprolactam verwendet, das in Gegenwart von mindestens 
einem N r N-Di- (Ci-C6-alkyl) amino- (C 2 -Ci 2 - alkyl)amin Oder 

25 einem primaren C 4 -Ci 2 -Alkylamin Oder C 6 -Aryl-Ci-C 4 -alkylamin 

hergestellt wurde. 

6. Faden gemaB den Anspriichen 1 bis 5. 

30 7, Verwendung der gemafi den Anspriichen 1 bis 5 hergestellten Fa- 
den zur Herstellung von Fasern und Flachengebilden. 

8. Fasern und Flachengebilde gemaB Anspruch 7. 

35 
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